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sowie einen Ethylrest darsteltt, 
der Oligomerisierungsgrsd mrt x £ 3 ist 

und dar Quotient aus dem molaren Verhaltnis [si/AJkoxy- 
Gruppierung] 2: 1 ist, 

genQgen, e)n Verfahren zu dessen Hersteliung sowie sain 
Varwendung fur die Hydrophobierung mineraliscber Ober- 
flichen. 



Ollgomerengemisch kondensierter AJkylalkoxysilane 

Die Erfindung betrifft ein Oligomerengemisch kettenfdr- 
mig und/oder cyclisch kondensierter AJkylalkoxysilane, wo* 
bei das Oligomerengemisch weniger als 2 Gew.-% an froion 
Alkoholen enthalt und die kondensierten Alkoxystiane der 
etlgemeinen Formei I 

R 

R'o-Csi-o-jR' 0), 
I 

OR' 

worm R eine Alkylgruppe mrt 3 bis 18 C-Atomen darstefrt, 
R' einen Methylrest Oder einen Ethylrest Oder ein Wasser- 
stoffatom sowie einen Methylrest oder ein Wasserstoffatom 
sowie einen Ethylrest darsteltt, 

der Oligomerisierungsgrad im Bereich von 2 £ x £ 20 liegt 

und der Quotient aus dem molaren Verhaltnis [Si/Alkoxy- 

Gruppierung] 2 1 ist. 

und/oder der aiigemeinen Formei II 

R 

nsi-o-3 x en), 

OR* 

worm R eine Alkylgruppe mrt 3 bis 18 C- Atom en da ret IK, 
R' einen M thyirest Oder einen Ethylrest Oder ein Wasser- 
stoffatom sowie einen M thyirest oder ein Wasserstoffatom 

Die folgenden Angaben Bind den v m Anmelder •Ingerelehten Unterlagen ntnomman 
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Beschreibung Oligomerengemisch kettenformig und/oder cvclisch 

Die Erfindung betrifft Oligomerengemische ketten- SS'^d^^Sl 3 ^ 6 ' d " $ *ekenn- 
formig und/oder cycdiscb kondensierter Alkylalkoxysili % antfi^ ,?'f>, meren ?!™** weniger als 

ne, ein Verfahren zu deren Herstellung und ihre Ver- s sim» y^^^" ^ k °^° len enthiUt 000 ^nden- 
wendung. sierten AUcoxysilane der aBgemeinen Formel I 



ABcyltnalkoxysiIane setzen bei der Hydrolyse ADco- 
h 1 freu In der Menge betragt dieser Hydrolysealkohol 

beispielsweise bei Octyltriethoxysflan rund 50 Gew -% _ I 

des eingesetzten Trialkoxysilans. - Viele Anwendun- 10 R'O- [~Si-0-1 R- m 

gen bleiben fur die Alkyltrialkoxysilane daher ver- I x W » 

schlossen oder werden bierdurch beeintrachtigt, z. a OR' 
wegen notwendigem Explosionsschutz oder aus okolo- 

gischen Grunden — Sticbwort: VOC = volatile oriranie w«™ d A . 

compounds. Aus anwendungstechnischer sS?5K is SE£TTl£5S5 Pe ' 3 ""J* C - At ° men ' VOr ' 

{l ^u f ft ^^enswert, Stoffe mit Eigenschafien SETTbfa inVJ ^ Atom ) en ' ^ Anders vorzugs- 

ihnhch denen der reinen Alkyitrialkoxysilane verf££»r • I 5", At ° men - darsteUt - R ' einen Methyirest 

zu babea ohne obige N^aekffieSS ttLuZlS^T ° der ein Wasserstoffatom sowie 

mussen. Solche Stoffe konnten insbesondere bdd?l£ £ ™ Wasserstpffatom sowie einen 

drophobierung mineralischer Oberflachen eingesetzt » rdch V on ^ < der Ohgomens.erungsgrad im Be- 

werden. e reicn vo ^ 2 ^ x ^ 20 hegt und der Quotient aus dem 

Aus der europaischen Patentanmeldung Nr 0 518 057 ,3^" T™ 6 * [Si/AIkoxy-Gruppierung] £ 1 ist, 

sind Gemische von SUoxan-OIigomereS emem Su' ^ aU « ememen Fo ™* * 
gomensierungsgrad von 0 bis 8 bekannt, wobei die Sflo- 

xane pro Si-Atom hdchstens eine Vinyl-Gruppe sowie 25 R 

aiE^* brW ' Ed ?T Cy " Gruppen und fegebenenfalls „ I 
/Okyl-Gruppen mit 1 bis 18 C-Atomen enthalten. Ferner TSi-O-l 

offe^art die EP 0518 057 A! em Verfahren z^1?er- I x 

stellung dieser Siloxan-Gemische. Die Siloxan-Gemi- OR' 

scne, die sich aufgrund ihrer Funktionalisierung durcb 30 

vmyl-Gruppen auszeichnen. sind insbesondere als Ver „„^„ D .... 

nettungsmittel bei der Herstellnng von £a££a*£n ISiSl ?|*W?!R pe "* 3 bis J 8 C-Atomen, vor- 

auf der Base thermoplastischer Polyolefine und S- w^6 b« lo r ft "f"' S^^ 5 ?^" vorzugs- 

cher Anwendungen im Zusammenspiel mit organiscben. Z i„ £ °^!f me f* darsteut - R einen Methyirest 

vemetzbarenStoffengeeignet organiscben, oder einen Ethyirest oder ein Wasserstoffatom sowie 

Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine Fids- Eto£ fffiS,°? 5r A? Wasseretoffato ™ sowie einen 
sigkeit bereitzuneUen, die geeignet ist insbelondere auf k5?H^rS U ? OI JS ome n S ierun gS grad mit x i 3 
mineralische Oberflachen aufzuzieheu und erne Benef Quotient aus dem molaren Verhaltnis [Si/Al- 

pnile Hussigkeit, beispielsweise Wasser, weiteehend tu 40 r.;f!.^ j 

verhmdern, Ah. die mineralischen ^OberflShS 2£ vo ^%S^ Bem ^~ OB e om ^emische weisen 
drophobieren, und die beim Aufbringen aS minerS- SS^^f^ ^ ^^-G^PPen von 
scbe Oberflachen unter Zusatz von Wasser deutlich we- w!^„ ' ? i^ "^ ^ wen,gcr ^ 20 Gew.-«K» auf. 

mger Alkohole freisetzt, als bei der X, wend vnn nr ^V** auf das Gewicfat des vorliegenden 

Allcyltrialkoxysaanen ^ Konzendimer Fom unTer ent 45 ^^f^hes bezogen. 5 
sprechenden Bedingungen. enmerter i " orm ^ «t- 45 Daruber hinaus enthalten die erfmdungsgemaBen 

Die gesteflte Aufgabe wird erfindungsgemaB entsnre ^°nJ na ^ ems i chc b ^ vorzu St Alkyl-Gruppen - in 

Es wunte nungefunden.daB^ ieIs wSe aus Octyl- SSfS^* ~ InSbesondere ™ R Oc 
tnethoxysilan durch kontrollierte Hydrolvse- und Krvn so ^'^'"'PP 6 - 

densationsreaktion in GegenwaA eSen S." ren^Sf -e.scn die erfindungsgenxaBen Oligome- 
sators und nachfolgender destfllativer EntfemunJ des ^ gemiSChe Cme Viskos > ta t von weniger als 100 mPa-s 
Hydrolysealkohols unter vermindertem Druck wohri j 

die destillative Aufarbeitung des RStioSSriSES vS.f ^ £ er Erfindung ist audi das 

niedrigviskoses Gemisch an OctylemwSaoxMe? e£ ^ a ? 1 ^ und Kondensation 

halten wird. worin der Gehalt ^EthoSS^ £ XtS™ 0 ^^"*^ 0 ^ Silane 

wemger als 20 Gew.-% und der Gehalt an freiem Ette ^KS^i^ X 3 b,s 18 C-Atomen und Methoxy- 

nol bei weniger als 13 Gew.-% Degt unfeSen Fkmm Z^£ * f thoxj^Gruppea als Alkoxy-Gnippierungen 

punkt von 125»C besitzt - hier^u irn VerXich S eo "T^ ^l 12 von mehr «k 1 mol Wasser pro 1 

OctyhriethoxysUan besitzt einen naSounta I ^ Tf P"* 12 von HCl ^ Katalysator, und 

109-C Daruber hinaus e£en IS me^KSgenX rS^fT^ Aufarbe . itnng des erfaaJtenen Reaktionsge- 

Ben Oligomerengemische m hervoiraeender wSf^ T°i f" 51 * 65 unter vermmdertem Druck bei einer Sumpf- 

nimeranscheObfrflachenS hySo^^^^^^ temperatur von weniger als 95»C P 

dabei - im V^SS^SSSS^^A^^ es Ve?ah^ e d1"S f «*«IungsgemaBen 
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gewahh, daB ein einphasiges Gemisch entsteht. 

Fur die Hydroiyse von Octyltriethoxysilah kann man 
nacfa dem erfindungsgemaBen Verfahren beispielsweise 
\2 mol Wasser pro 1 mol Silan einsetzen. 

AIs Hydrolysekatalysator, der bei dem erfindungsge- 
maBen Verfahren in der Regel bei der spateren destilla- 
tiven Aufarbeitung des Reaktionsgemisches wieder na- 
• i^^ aUV entferm werden kann, wird vorzugs- 
weise HCI etngesetzt. Es kdnnen aber auch andere Sau- 
ren als Katalysator verwendet werden. 

Die Hydroiyse- und Kondensationsreaktion wird 
beim erfindungsgemaBen Verfahren in der Regel scho- 
nend, vorzugsweise bei einer Tempera tur im Bereich 
tIoVh^k 80 ^ be re nders vo ™8weise von 30 S 
Sh^ UrC 5 gef ^ r i-P' e Umset2Un S kann auch unter 
Schutzgas durchgefuhrt werden. Ferner wird die Urn- 
Mtzung geeigneterweise unter Normaldruck durchge- 

Die Hydroiyse- und Kondensationsreaktion wird 
beim erfindungsgemaBen Verfahren bevorzugt unter 

d^efSt eh>ea ZeitraUm V ° n 1 bis 2 Stunden 
Ein so erhaJtenes Reaktionsgemisch wird beim erfin- 
dungsgemaBen Verfahren destfflativ unter verminder- 
»^i^. aUf ! earbc j tet " Dabei erfol &t. ebenfaUs unter 

dSSoSSiS S^ti" * Entfernung 

ernes GroBteils der Menge an freiem Alkohol, geeien* 

terweise wird gleichzeitig die KatalysatorkomponSte 
mit ausgetragen. Bei der destillativen Aufarbeitung soU- 
l ^»rT P T ratUr insbesondere nicht oberhalb 
™?J?rt egeiL B . evor ? u g t das Reaktionsgemisch 
unter Emleiten ernes Inertgasstromes, beispiflswe^e 
Suckstoff, aufgearbeitet AJs Rfickstand der destillativen 
A^arbemmg wird das erfindungsgemaBe ProduS ^ 
Ware, medngviskose FlQssigkeit erhalten. 

~ bCS ° ndCr ! r Vorteil der erfindungsgemaBen Oli- 
£ SW"* ,st 65 auch . deren Flammpunkt 
aSSS f^P^ der entsprechenden reinen 

S^°T Uane ,° d ^ deren ^hoHschen Losun- 
S e _ n kegt So hegen die Flammpunkte der erfindungsge- 

SSr h2 g T erengemische v °™gsweise oberhalb 
luo c, besonders vorzugsweise oberhalb 1 10° C 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ferner die 
Verwendung eines erfindungsgemaBen 01igom™enS! 
misches nacfa Ansprucb 1 oder eines nacfa Anspruch 7 
hergesteDten Ougomerengemisches fur meH^ropho- 
bierungvoninineralischenOberflachea y P 
h££L?? S °i chen "inenliscfaai Oberflachen sind 

b S!^Tf , ? e: ^ anS i 0ffe Wie Beton - dement, MOrtel. 
KaU«andstein^ Ziegel oder jegliche Art von Naturstei- 
nen oder auch anorganische Pulver, wie beispielsweise 

Alumimumoxidhydrate, wie Aluminiumtrihydrat, Kie- 
rS^^ W>T ^ ameT - Titan -' ^on-, HaWamoxl: 
d!^ J" 30 "* ^ D '' Haf °n^oxidhyarate, Esenoxi- 
EBenoadfaydrate oder Cobalt bzw. Cobaltoxid- 
hydrate oder auch Kalk und Tonminerale sowie Eisen- 

Pho^S'te ^ inkph ° Sphate Und Calciummeta- 

Geeigneterweise kann man ein erfindungsgemaBes 

55 ^ydrophoben Eigenschaftenebsetzen. insbe- 

EftSL? J*"? 1 ^ St0ffe - ^SsweiTe nach 
£?""!= n = mer OMdBcfaen Zwischenschicfat. insbeson- 
ihTcht Slh »umoxid- und/oder einer Aluminimoxid- 

mSf erlaufe™ g "achfolgende Beispiel 
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sier und S.tri.S^'" -I 4 " 5 Glas «* Vakuum-. Do- 
5 « Desollaoonseinncfatung sowie StickstoffebleT 
trohr werden 2 208 g Octyltriethoxysaan vorgele«und 
anschheBend 168 g Wasser vorbeTgWhf ff ^ 

Wa M gCT . HCI ""d 4<>0 g Ethanol bei 
30-70'C unter Normaldruck zuclosiert Das Jdare G*. 
ic m * ch wrd . ca. 2 h bei ca. 77'C unter leichiem KcfluB 

JS££h b re !, u,tiert ein ^ *«k*»4££KE. 

schLeBend wrd unter Anlegen von Vakiiim bei von 
400 mbar auf ca. 5 mbar fallendem DrucTund etaer 
Sumpftempemtur unter 95'C bei gleichzeitigem EuJei- 
ten ernes Sdckstoffstromes Ethanol abdestillilrt (el? h) 
Man isohert 1550 g Produkt mit folgenden Ei^SchS 

n ? « e i e «| E R t !l an0, ^cnroniatografisch): U Gew.-O/b 
03 mol Ethoxygruppen pro mol Si (*H-NMR) 
Viskositat: 383 mPa- s (DIN 53 015) 
Siedepunkt: 280°C 
Flammpunkt: 125° C 
Dichte: 0,95 g/ml 
a-Gehalt:66 Gew.-ppm 

OUgomensierungsgrad: 3-20, mittlere Molmasse 1 
160 g/mol (GPC a Gelpermeationschromatographie, 
SFC - superknusche Hussigkeitschromatographie). 

Patentanspruche 

^^ g ? me I engemiscfa ke «e^rmig und/oder cy- 
chsch kondensierter Alkylalkoxysilane, dadurch 
gekennze,chnet d*B das Oligomerengemisch^ 
niger als 2 Gcw.-% an freien Alkoholen enthalt md 
Fomen rtCn der aUgemeinen 
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R'O- 



CSi-O-3 R« 
OR' 



(D. 



worm R eine Alkylgruppe mit 3 bis 18 C-Atomen 

Rj einen Methylrest oder einen Ethylrest oder ein 
Wasserstoffatom sowie einen Methylrest oder ein 
Wasserstoffatom sowie einen Ethylrest darstellt, 
der Oligomensierungsgrad im Bereich von 2 £ x £ 

11 rlv^ der Quotient aus dem molaren Verhalt- 
ms [Si/Alkoxy-Gruppierung] > l ist, 
und/oder der allgemeinen Formel II 



R 

Lf~o-l x 

OR' 



OD, 



a ™£ "ne Alkylgruppe mit 3 bis 18 C-Atomen 
darsteDt, R einen Methylrest oder einen Ethylrest 
od r em Wasserstoffatom sowie einen Methylrest 
oder ein Wasserstoffatom sowie einen Ethylrest 
darsteUt, der Oiigomerisierungsgrad mit x 2: 3 ist 
und der Quotient aus dem molaren Verhaltnis [Si/ 
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Alkoxy-Gruppierung] i 1 ist 
genugen. 

Z Oligomerengemisch nach Anspruch 1, gekenn- 
zeichnet durch einen Gehalt an Alkoxy-Gruppen 
von mehr als 0,01 Gew.-% und wenjger als 20 5 
Gew.~%, bezogen auf das Gewicht des vorliegen- 
den Oligomerengemisches. 

3. Oligomerengemisch nach Anspruch 1 oder % da- 
durch gekennzeichnet dafi R eine Alkyl-Gruppe 
nut jeweils derselben Zahl an C-Atomen ist w 

4. Oligomerengemisch nach Anspruch 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB R eine Octyi-Gruppe ist 

5. Oligomerengemisch nach mindestens einem der 
AnsprQche 1 bis 4, gekennzeichnet durch eine Vis- 
kositdt von weniger als 100 mPa • s. & 

6. Oligomerengemisch nach mindestens einem der 
Anspruche 1 bis 5, gekennzeichnet durch einen 
Flammpunkt oberhalb von 100° C 

7. Verfahren zur Herstellung eines Oligomerenge- 
misches nach Anspruch 1 durch Hydrolyse und 20 
Kondensation von Alkyltrialkoxysilanen, wobei die 
eingesetzten Silane Alkyi-Gruppen mit 3 bis 18 
C-Atomen und Methoxy- und/oder Ethoxy-Grup- 
pen als Alkoxy-Gmippierungen tragen, unter Ein- 
satz von mehr als 1 mol Wasser pro 1 mol Si und 25 
unter Einsatz von HO als Katalysator, und destilla- 
trver Auf arbeitung des erhaltenen Reaktionsgemi- 
sches unter vermindertem Druck bei einer Sumpf- 
temperatur von weniger als 95° C 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 30 
zeichnet daB man die Hydrolyse und Kondensation 
der eingesetzten Alkyltrialkoxysilane unter Einsatz 
von Methanol und/oder Ethanol als Verdunnungs- 
sowie Ldsemittel durchfuhrt 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch ge- 35 
kennzeichnet, daB man die Hydrolyse und Konden- 
sation der eingesetzten Alkyltrialkoxysilane bei ei- 
ner Temperatur zwischen 10 und 80° C unter Nor- 
maldruck durchfuhrt 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspru- 40 
che 7 bis 9, dadurch gekennzeichnet daB man das 
Reaktionsgemtsch unter Einleiten eines Inertgas- 
stromes auf arbeitet 

11. Verwendung eines Oligomerengemisches nach 
Anspruch 1 oder eines nach Anspruch 7 hergestell- 45 
ten Oligomerengemisches fur die Hydrophobic- 
rung von minerauschen Oberflichen. 

12. Verwendung eines Oligomerengemisches nach 
Anspruch 1 1 fur die Hydrophobierung pulverfor- 
migerStoffe. 50 
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